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Verfahren z\ir Herstelliang von aromatischen Diisocyanaten 
durch IMsetzung von Phosgen mit Diaminen in der Gasphase, 
dadurch gekennzeichnet , dass die Reaktion in einem Reaktions- 
raum durchgeftihrt wird, wobei der Dinjck in diesem Reaktions- 
raiuri mehr als 3 bar und weniger als 20 bar betragt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Temperatur im Reaktionsraim so gewahlt wird, dass sie unter- 
halb der Siedetemperatur des eingesetzten Diamins, bezogen 
auf die im Reaktionsraum herrschenden DruckverhSltnisse, 
liegt . 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass neben Diamin \ind Phosgen zusatzlich ein Inert- 
medium dem Reaktionsraum zugeftihrt wird, wobei eine Inert- 
mediumskonzentration von mehr als 25 mol/m^ am Austritt aus 
dem Reaktionsraum vorliegt. 

Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass im Reaktionsgas am Austritt aus dem Reaktions- 
raum eine Konzentration an Phosgen von mehr als 25 mol/m^ 
vorliegt . 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es sich bei dem Verfahren \jm ein kontinuier- 
liches Verfahren handelt. 

Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Verfahren in einer Produktionseuilage 
durchgeftihrt wird, wobei der Phosgen-Hold-Up im Reaktionsraum 
zur Umsetzung des aromatischen Diamins mit Phosgen der Anlage 
weniger als 100 kg betrSgt. 

Produktionsanlage zur Herstellung von aromatischen Diiso- 
cyanaten durch Umsetztmg von Phosgen mit Diaminen in der Gas- 
phase bei einem Druck von mehr als 3 und weniger als 20 bar, 
wobei die Produktionsanlage ein VerhSltnis von Produktions- 
kapazitat zu Phosgen-Hold-Up von mehr als 3200 [Tonnen Diiso- 
cyanat pro Jahr/Kilogramm Phosgen] aufweist. 

Produktionsanlagen gemas Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet , 
dass die ProduktionskapazitSt mehr als 50000 Tonnen Diiso- 
cyanat pro Jahr betrMgt, 
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Gasphasenphosgeniening bei moderaten Drticken 
Beschreibiing 

5 

Die Erfindung betrifft Verfahren zur Herstellung von aroma t is chen 
Diisocyanaten durch Umsetztang von Phosgen mit Diaminen in der 
Gasphase, wobei die Reaktion in einem Reaktionsraioia bei moderaten 
Driicken durchgeftihrt wird, d.h. der Druck in diesem Reaktions- 
10 raum betrSgt mehr als 3 bar und weniger als 20 bar. 

Die Herstellung von organischen Isocyanaten aus den ent- 
sprechenden Aminen durch Phosgenierung in der Gasphase ist 
allgeitiein bekcinnt. Wahrend die Phosgenierung von aliphatischen 

15 Aminen in der Gasphase bereits hinlanglich beschrieben ist, ist 
die grofitechnische Phosgenierimg von aromatischen Aminen in der 
Gasphase bisher noch nicht verwirklicht . Insbesondere treten hier 
Probleme durch Bildung von Feststoffen auf , welche die Misch- und 
Reaktionsvorrichtungen verstopfen und die Ausbeute vermindern. 

20 Aufierdem ist bekannt, dass wegen der aromatischen Ringstruktur 
die Reaktivitat von aromatischen Aminen mit Phosgen geringer ist, 
was zu schlechteren Raumzeitausbeuten ffihrt. 

Zur Verringerung dieser Probleme wurden mehrere Moglichkeiten 
25 vorgeschlagen. EP-A-570 799 beschreibt eine kontinuierliche Gas- 
phasenphosgenierung ftir curomatische Amine, wobei die Umsetzxong 
bei Temperaturen oberhalb des Siedepunktes des verwendeten 
Diamins erfolgt und die Vermischving der Reaktionspartner so 
eingestellt wird, dass eine mittlere Kontaktzeit von 0,5 bis 
30 5 Sekimden und eine Abweichxing von der mittleren Kontaktzeit 
von weniger als 6 % erreicht wird. 

EP-A-593 334 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von 
aromatische Isocyanaten in der Gasphase, wobei ein Rohrreaktor 
35 verwendet wird, worin eine Vermischung der Edukte ohne beweg- 
liches Riihren durch eine Einengung der Wande erreicht wird. 

EP-A-699 657 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von 
aromatischen Diisocyanaten in der Gasphase in einem Mischreaktor , 
40 wobei der Mischreaktor in zwei Zonen aufgeteilt wird, wovon die 
erste eine vollkommene Durchmischung der Edukte und die zweite 
eine kolbenartige Stromung gewahrleistet . 

Aufgabe der Erfindung war es, ein Verfahren bereit zu stellen, 
45 das eine technisch vorteilhafte Umsetzung, insbesondere im Hin- 
blick auf eine hohe Raum-Zeit-Ausbeute und ein geringes Auf treten 
von storenden Feststoffen, von aromatischen Diaminen mit Phosgen 
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in der Gasphase zu den entsprechenden Diisocyanaten gewShr- 
leistet . 

Femer war es Aufgabe der Erfindxing/ eine Prod\iktionsanlage 
5 bereit zu stellen, mit der das erf indungsgemaSe Verfahren vor- 
teilhaft diirchgef\ihrt werden kann und die moglichst wenig der 
toxischen Substanz Phosgen enthalt. 

Die Aufgabe der Erfindxang konnte unerwartet dadurch gel5st 
10 werden, dass die Gasphasenphosgenierung bei moderaten Drticken 
durchgefUhrt wird. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren z\ir Herstellung 
von aromatischen Diisocyanaten durch Umsetzung von Phosgen mit 
15 Diaminen in der Gasphase, dadurch gekennzeichnet , dass die 
Reaktion in einem Reaktionsraum durchgefiihrt wird, wobei der 
Druck in diesem Reaktionsraimi mehr als 3 bar imd weniger als 
20 bar betr^gt. 

20 Gegenstand der Erfindung ist femer eine Produktionsanlage zur 
Herstellung von aromatischen Diisocyanaten durch Umsetzung von 
Phosgen mit Diaminen in der Gasphase bei einem Druck zwischen 
mehr als 3 bar und 25 bar, wobei die Produktionsanlage ein 
Verhaltnis von Produktionskapazitat zu Phosgen-Hold-Up von mehr 

25 als 3200 [Tonnen Diisocyanat pro Jahr / Kilogramm Phosgen] auf- 
weist . 

Fiir das erf ind\ingsgema£e Verfahren kann ein beliebiges primares 
aromatisches Diamin, das bevorzugt ohne Zersetziing in die Gas- 

30 phase fiberftLhrt werden kann, oder ein Gemisch aus zwei oder 

mehr solcher Amine eingesetzt werden. Bevorzugt werden beispiels- 
weise Methyl en-di (phenyl amin) (einzelne Isomere und/oder 
Isomerengemisch) , Toluylendiamin, R, S-l-Phenylethylamin, 
l-Methyl-3-'phenylpropylamin, 2,6-Xylidin, Naphthyldiamin und 

35 3, 3 ' -Diaminodiphenylsulf on. Besonders vorteilhaft kann das Ver- 
fahren zur Herstell\ing von Me thyl en-di (phenylisocyanat) (MDI) 
und Toluylendiisocyanat (TDI) , insbesondere fiir Toluylendiiso- 
cyanat, angewandt werden. Die Erfindung xmfasst nicht die Gas- 
phasenphosgenierimg von aliphatischen Diaminen. 

40 

Dem erf indungsgemaSen Verfahren kann ein zusatzliches Inertmediiam 
beigesetzt werden. Bei dem Xnertmedivim handelt es sich um ein 
Mediiim, das bei der Reaktionstemperatur gasformig im Reaktions- 
raum vorliegt ^xnA nicht mit den Edukten reagiert. Das Inertmedium 
45 wird im allgemeinen vor der Umsetzung mit Amin und/oder Phosgen 
vermischt. Beispielsweise konnen Stickstoff , Edelgase wie Helium 
Oder Argon oder Aromaten wie Chlorbenzol, Dichlorbenzol oder 
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Xylol verwendet werden. Bevorzugt wird Stickstoff als Inertmedium 
vejTwendet. Besonders bevorzugt ist Monochlorbenzol . 

Im allgemeinen wird das Inertmediiam in einer Menge eingesetzt, 
5 so dass das molare Verhaltnis Inertmediinn zu Diamin mehr als 

2 bis 30, bevorzugt 2,5 bis 15 betragt. Bevorzugt wird das Inert- 
medivua zusammen mit dem Diaitiin in den Reaktionsraum eingefiihrt. 

Dem erf indungsgemaSen Verf ahren kann ein Losxmgsmittel zugegeben 
10 werden. Das Losungsmittel wird im Gegensatz z\im Inertmedium im 
allgemeinen erst nach der Umsetzimg der Edukte im Reaktionsraum, 
d.h. bevorzugt in der Aufarbeittmgsstufe zugegeben. Bevorzugt 
liegt das Losungsmittel in fltlssiger Form vor. Es handelt sich 
bei dem Losungsmittel um Stoffe, welche inert gegentiber den 
15 Edukten und Produkten des erf indungsgemaSen Verfahrens sind. 
Bevorzugt sollte das Losungsmittel gute, d.h. selektive L6se- 
eigenscbaften fiir das herzustellende Isocyanat aufweisen. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsf orm handelt es sich bei dem 
20 Inertmedium und bei dem Losungsmittel vaa die selbe Verbind\ang, 
besonders bevorzugt wird in diesem Fall Monochlorbenzol ver- 
wendet . 

Die Umsetzung von Phosgen mit Diamin erfolgt in einem Reaktions- 
25 raum, der im allgemeinen in einem Reaktor angeordnet ist, d.h. 
unter Reaktionsraum wird der Raum verstanden, wo die Itosetzung 
der Edukte erfolgt, unter Reaktor wird die technische Vorrichtoing 
verstanden, die den Reaktionsraum enthalt. Hierbei kann es sich 
um alle liblichen, aus dem Stand der Technik bekannten Reaktions- 
30 raume handeln, die zur nicht katalytischen, einphasigen Gas- 
reaktion, bevorzugt zur kontinuierlichen nicht katalytischen, 
einphasigen Gasreaktion, geeignet sind und die den geforderten 
moderaten DrCicken standhalten. Geeignete Materialien fttr den 
Kontakt mit dem Reaktionsgemisch sind z.B. Metalle, wie Stahl, 
35 Tantal, Silber oder Kupfer, Glas, Keramik, Emaille oder homogenen 
Oder heterogenen Gemischen daraus. Bevorzugt werden Stahl- 
reaktoren verwendet. Die Wande des Reaktors konnen glatt oder 
profiliert sein. Als Profile eignen sich beispielsweise Ritzen 
Oder Wellen. 

40 

Es konnen im allgemeinen die aus dem Stand der Technik bekannten 
Reaktorbautypen verwendet werden. Bevorzugt verwendet werden 
Rohrr eaktoren . 

45 Ebenfalls ist es mSglich im wesentlichen quaderf ormige Reaktions- 
raume, bevorzugt Plattenreaktoren bzw. PlattenreaktionsrSTame zu 
verwenden. Ein besonders bevorzugter Plattenreaktor weist ein 
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Verhaitnis von Breite zu Hohe von mindestens 2:1, bevorzugt 
mindestens 3:1, besonders bevorzugt mindestens 5 : 1 xmd ins- 
besondere mindestens 10 : 1 auf. Die obere Grenze des Verhaitnis- 
ses von Breite zu H6he hSngt von der gewQnschten Kapazitat des 
5 Reaktionsraums ab und ist prinzipiell nicht begrenzt . Technisch 
sinnvoll haben sich Reaktionsraume mit einem VerhSltnis von 
Breite zu Hohe bis maximal 5000 : 1, bevorzugt 1000 : 1 erwiesen. 

Im erfindungsgemSSen Verfahren erfolgt die Vermischung der 
10 Reaktanten in einer Mischeinrichtung, die sich durch eine hohe 
Scherung des durch die Mischeinrichtung geftihrten Reaktions- 
stromes auszeichnet. Bevorzugt werden als Mischeinrichtung eine 
statische Mischeinrichtung oder eine Mischdtise verwendet, die 
dem Reaktor vorangestellt ist. Besonders bevorzugt wird eine 
15 Mischdiise verwendet. 

Die Ifinsetzung von Phosgen mit Diamin im Reaktionsraum erfolgt bei 
Absolutdrticken von mehr als 3 bar bis weniger als 20 bar, bevor- 
zugt zwischen 3,5 bar und 15 bar, besonders bevorzugt zwischen 
20 4 bar und 12 bar, insbesondere von 5 bis 12 bar. 

Im allgemeinen ist der Druck in den Zuleitungen zur Misch- 
vorrichtomg hoher, als der vorstehend angegebene Druck im Reak- 
tor. Je nach Wahl der Mischvorrichtung fallt an dieser Druck ab. 
25 Bevorzugt ist der Druck in den Zuleitungen um 20 bis 1000 mbar, 
besonders bevorzugt von 30 bis 200 mbar hSher als im Reaktions- 
ratim. 

Im allgemeinen ist der Druck in der Auf arbeitungsvorrichttmg 
30 niedriger als im Reaktionsraum. Bevorzugt ist der Druck um 

50 bis 500 mbar, besonders bevorzugt 80 bis 150 mbar, niedriger 
als im Reaktionsraum. 

GemaS dem erf indungsgemSfien Verfahren erfolgt die Umsetzung 
35 von Phosgen mit Diamin in der Gasphase. Unter Umsetzung in der 
Gasphase ist zu verstehen, dass die Eduktstr5me im gasfSrmigen 
Zustand miteinander reagieren. 

Bei dem erf indungsgemaSen Verfahren wird die Temperatur im 
40 Reaktionsraum so gewShlt wird, dass sie unterhalb der Siede- 
temperatur des eingesetzten Diamins, bezogen auf die im 
Reaktionsraum herrschenden Druckverhaltnisse , liegt. Je nach 
eingesetztem Amin trnd eingestellten Druck ergibt sich iiblicher- 
weise eine vorteilhafte Temperatur im Reaktionsraum von mehr 
45 als 200°C bis weniger als SOO'C, bevorzugt von 280°C bis 400°C. 
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Zur Diirchfuhning des erf indxmgsgemaSen Verfahrens karm es vor- 
teilhaft sein, die Stroiae der Reaktanten vor dem Vermischen vor~ 
zuwS.rmen/ fiblicheiweise auf Temperaturen von 100 bis 600**C, bevor- 
zugt von 200 bis 400''C. 

5 

Die mittlere Kontaktzeit des Umsetzxingsgeioisches im erfindungs- 
gemafien Verf ahren betragt dLm allgemeinen zwischen 0 / 1 Sekunden 
xmd weniger als 5 Setamden, bevorzugt von mehr als 0,5 Sekunden 
bis weniger als 3 Sekiinden/ besonders bevorzugt von mehr als 
10 0,6 Sekunden bis weniger als 1,5 Sekunden. Unter mittlerer 
Kontaktzeit wird die Zeitspanne vom Beginn der Vermischung 
der EdTikte bis z\uci Verlassen des Reaktionsraumes verstanden. 

In einer bevorzugten Ausftilirungsf orm werden die Abmessungen des 
15 Reaktionsrauitis und die Stromungsgeschwindigkeiten so bemessen, 
dass eine turbulente StrSmung, d.h. eine Stromung mit einer 
Reynolds-Zahl von mindestens 2300, bevorzugt mindestens 2700, 
vorliegt, wobei die Reynolds-Zahl mit dem hydraulischen Durch- 
messer des Reaktionsraumes gebildet wird. Bevorzugt durchlaufen 
20 die gasformigen Reaktionspartner den Reaktionsraum mit einer 
Stromungsgeschwindigkeit von 3 bis 180 Meter /Sektinde, bevorzugt 
von 10 bis 100 Meter/Sektmde. Durch die tiirbulente Stramtmg 
werden eine enge Verweilzeit und eine gute Vermischiing erreicht. 
MaSnahmen, wie beispielsweise die in EP-A-593 334 beschriebene 
25 Verengung, die zudem verstopfungsanfallig ist, sind nicht not- 
wendig . 

Im erf indungsgema&en Verfahren betragt ublichearweise das molare 
Verhaltnis von Phosgen zu eingesetztem Diamin betragt im 
30 allgemeinen 2 : 1 bis 30 : 1, bevorzugt 2,5 : 1 bis 20 : 1, 
besonders bevorzugt 3 : 1 bis 15 : 1. 

In einer bevorzugten Ausfiihrxingsf orm werden die Umsetziings- 
bedingungen so gewahlt, dass das Reaktionsgas am Austritt aus dem 
35 Reaktionsraum eine Phosgenkonzentration von mehr als 25 mol/m^, 
bevorzugt von 30 bis 50 mol/m^, aufweist. Weiterhin liegt am 
Austritt aus dem Reaktionsraum im allgemeinen eine Inertmedixims- 
konzentration von mehr als 25 mol/m^, bevorzugt von 30 bis 
100 mol/m^ vor. 



In einer besonders bevorzugten Ausf lihrirngsf orm werden die 
Umsetzungsbedingungen so gewahlt, dass das Reaktionsgas am Aus- 
tritt aus dem Reaktionsraiam eine Phosgenkonzentration von mehr 
als 25 mol/m3, insbesondere von 30 bis 50 rnol/rn^, und zugleich 
45 eine Inertmediumskonzentration von mehr als 25 mol/m^, ins- 
besondere von 30 bis 100 mol/m^, besitzt. 



40 
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Das Reaktionsvolumen wird ublicherweise tiber seine Aufienfiache 
temperiert. Um Produktionsanlagen mit hoher Anlagenkapazitat zu 
bauen, konnen mehrere Reaktorrohre parallel geschalten werden. 

5 Das erfindimgsgemaSe Verfahren wird bevorzugt einstuf ig durch- 
gefuhxt. Daninter ist zu verstehen, dass die Venoischung und 
Umsetziing der Edukte in eineiti Schritt \md in einem Temperatxir- 
bereich, bevorzugt in dem vorstehend genannten Temperatiirbereich, 
erfolgt- Ferner wird das erf indiingsgemaSe Verfaliren bevorzugt 
10 kontinuierlich durchgef lilirt . 

Nach der Reaktion wird im allgemeinen das gasfSrmige Itosetziings- 
gemisch bevorzugt bei Temperaturen graSer 150*^0 lait einem Ldsungs- 
mittel gewaschen. Als Los-ungsmittel sind bevorzugt Kohlenwasser- 

15 stoffe, die gegebenenf alls mit Halogenatomen substituiert sind, 
geeignet, wie beispielsweise Chlorbenzol, Dichlorbenzol , und 
Toluol- Als Ldsungsmittel wird besonders bevorzugt Monochlor- 
benzol eingesetzt. Bei der wasche wird das Isocyanat selektiv in 
die Waschlosung tibergef lilirt . AnschlieSend werden das verbleibende 

20 Gas und die erhaltene Waschlosung bevorzugt mittels Rektif ikation 
in Isocyanat (e) , L5sungsmittel , Phosgen und Chlorwasserstof f auf- 
getrennt. Geringe Mengen von Nebenprodukten, die im Isocyanat (e) 
verbleiben, konnen mittels zusatzlicher Rektif ikation oder auch 
Kristallisation vom erwunschten Isocyanat (e) getrennt werden. 

25 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsf orm wird das erf indungsgemaSe 
Verfahren in einer Produktionsanlage durchgef uhrt, wobei der 
Phosgen-Hold-Up im Reaktionsraum zur Umsetzung von Amin mit 
Phosgen der Anlage weniger als 100 kg, bevorzugt weniger als 
30 60 kg, besonders bevorzugt weniger als 40 kg betragt. Unter 
Phosgen-Hold-Up im Reaktionsraum zur Umsetzung von Amin mit 
Phosgen ist hierbei die bei Normalbetrieb im Reaktionsraiom zur 
Umsetzung von Amin mit Phosgen enthaltene Phosgenmasse in kg zu 
verstehen. 

35 

Gegenstand der Erfindung ist eine Produktionsanlage, die zur 
Durchftihrung des erf indungsgemaJSen Verfahrens geeignet ist, d.h. 
eine Produktionsanlage zur Herstellung von aromatischen Diiso- 
cyanaten durch Itosetzung von Phosgen mit Diaminen in der Gas- 
40 phase, bevorzugt bei einem Absolutdruck im Reaktionsraum, in dem 
die Umsetzimg stattfindet, von mehr als 3 bar und weniger als 
20 bar. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform handelt es sich hierbei 
45 um eine Produktionsanlage, die 50000 bis 500000 Tonnen an 
gewunschtem Diisocyanat pro Jahr, mehr bevorzugt 100000 bis 
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300000 Tonnen Diisocyanat pro Jahr iind besonders bevorzugt 150000 
bis 250000 Tonnen Diisocyanat pro Jahr produziert. 

Die erf indungsgemaSe Produktionsanlage enthait Vorlagen- 
5 vorrichtungen fiir Diamin und Phosgen, eine Mischvorrichtomg, 
einen oder mehrere Reaktoren und eine Auf arbeitxingsvorrichtung 
und gegebenenfalls eine Reinigungsvorrichtung . 

Ein Beispiel fur eine erf indungsgemSfie Prodxiktionsanlage ist in 
10 Figur 1 abgebildet. 

In Figur 1 bedeutet: 

1 Aminvorlage 

15 II Phosgenvorlage 

III Mischeinheit 

IV Reaktor 

V Aufarbeitiingsvorrichtung mit Quench ^ 

VI Reinigungsvorrichtung 

20 1 Zufuhr Losungsmittel 

2 Zufuhr Amin 

3 Zufxihr Inertmedium 

4 Zufuhr Phosgen 

5 Austrag HCl und/oder Phosgen und/oder Inertmedium 
25 6 Austrag Inertmedium und/oder Losungsmittel 

7 Austrag Isocyanat und/oder Losungsmittel 

In der Aminvorlage wird das Diamin zusammen mit einem Inertmedium 
als Tragergas wie beispielsweise Stickstoff , in die Gasphase 

30 tiberftairt und in die Mischeinheit eingespeist. Ebenfalls wird 
Phosgen aus der Phosgenvorlage in die Gasphase libergeftihrt iind 
in die Mischeinheit geleitet. Nach dem Vermischen in der Misch- 
einheit, die beispielsweise aus einer Diise oder einem statischen 
Mischer bestehen kann, wird das gasf5rmige Gemisch aus Phosgen, 

35 Amin \md Inertmedium in den Reaktor iiberf-Ohrt, wobei der Reaktor 
den Reaktionsraum enthalt. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm besteht der Reaktor aus 
einem BOndel an Reaktoren. In einer moglichen Aus ftihrungs form 
40 muss es. sich bei der Mischeinheit nicht urn. eine eigenstandige 
Vorrichtung handeln, vielmehr kann es vorteilhaft sein, die 
Mischeinheit in den Reaktor zu integrieren. Ein Beispiel einer 
integrierten Einheit aus Mischeinheit und Reaktor stellt ein 
Rohrreaktor mit angef lanschten DUsen dar. 

45 
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Nachdem das Reaktionsgemisch im Reaktionsraim imigesetzt wurde, 
gelangt es in die Auf arbeitiingsvorrichtxmg mit Quench. Bevorzugt 
handelt es sich hier im einen sogenannten Waschturm, wobei aus 
dem gasfdrmigen Gemisch das gebildete Isocyanat durch Konden- 
5 sation in einem inerten Losungsmittel abgetrennt wird, wahrend 
liberschussiges Phosgen, Chlorwasserstof f und gegebenenf alls das 
Inertmedixam die Auf arbeitungsvorrichtiing gasfonaig durchlaufen, 
Als inertes Losungsmittel sind bevorzugt Kohlenwasserstof fe, die 
gegebenenf alls mit Halogenatomen substituiert sind, geeignet, wie 
10 beispielsweise Chlorbenzol, Dichlorbenzol , und Toluol. Besonders 
bevorzugt wird dabei die Temperatur des inerten Losungsmittel 
oberbalb der Zersetzungstemperatur des zim Amin geh5rigen 
Carbamylchlorids gehalten. 

15 In der anschlieSenden optionalen Reinigxingsstuf e wird das Iso- 
cyanat, bevorzugt durch Destination, vom Losungsmittel abge- 
trennt. Ebenfalls kann hier noch die Abtrennung von restlichen 
Verunreinigungen, umfassend Chlorwasserstof f, Inertmedium 
und/ Oder Phosgen, erfolgen. 

20 

Die erfindungsgemaSe Produktionsanlage ist so aufgebaut, dass das 
Verhaitnis von ProduktionskapazitSt zu Phosgen-Hold-Up mehr als 
3200 [Tonnen Diisocyanat pro Jahr / Kilogramm Phosgen] , bevorzugt 
mehr als 4000, besonders bevorzugt mehr als 5000 aufweist. Die 
25 Obergrenze des Verhaitnisses von maximaler Produktionskapazitat 
zu Phosgen-Hold-Up ist im allgemeinen nicht begrenzt, es hat 
sich jedoch ein Wert von 20000, bevorzugt von 10000 als sinnvoll 
erwiesen. 

30 Die Erf indung soil durch nachfolgende Beispiele veranschaulicht 
werden : 

Beispiel 1 

35 Ein auf 320*^0 erwarmter Gasstrom aus Monochlorbenzol und Toluylen- 
diamin, der zu 74 Massenprozent aus Monochlorbenzol und zu 
26 Massenprozent aus Toluylendiamin bestand, und der einen 
Massenstrom von 30 g/min besaS, wurde in einem 2 Meter langen 
Stromxangsrohr von 8 mm Innendurchmesser mit einem auf 300^*0 vor- 

40 gewarmten Phosgenstrom mit einem Massenstrom von 64 g/min bei 
einem Druck von 10 bar nach Vermischung in einer Mischdase zur 
Reaktion gebracht. Dabei wurde die Strdmungsrohinftrand auf 380**C 
temperiert. Das Strdmomgsrohr verlassende Gemisch hatte eine 
Temperatur von 384'^C und wurde in 160°C warmen Monochlorbenzol 

45 gequencht, um das entstandene Isocyanat aus der Gasphase aus- 

zuwaschen. Nach dem destillativen Abtrennen von Phosgenresten aus 
der Quenchphase wurde die Probe gaschromatographisch analysiert. 



BASF Aktiengesellscha£t 



20020328 



PF 53861 DE 



9 



Die erreichte Toluylendiisocyanat-Ausbeute betrug ca. 99,2 %. Die 
Phosgenkonzentration am Austritt aus deiti Stromungsrohr betrug ca, 
90 mol/m^. Die Monochlorbenzolkonzentration am Austritt aus dem 
StrSmungsrohr betrug ca. 35 mol/ m^. 

5 

Beispiel 2 

Ein auf 380*'C erw^rmter Gasstrom aus Monochlorbenzol und Methylen- 
di (phenylamin) , der zu 84 Massenprozent aus Monochlorbenzol und 

10 zu 16 Massenprozent aus Methylen-di (phenylamin) bestand, und der 
einen Massenstrom von 54,4 g/min besaS, wurde in einem 1 Meter 
langen Str5mungsrohr von 8 mm Innendurchmesser mit einem auf 380^C 
vorgewSrmten Phosgenstrom mit einem Massenstrom von 44,4 g/min 
bei einem Druck von 5 bar nach Vermischung in einer Mischdiise 

15 zur Reaktion gebracht, Dabei wurde die Reaktorwand auf 380^C 
temperiert. Das Stromungsrohr verlassende Gemisch hatte eine 
Teitperatur von 385*'C und wurde in ISO^C warmen Monochlorbenzol 
gequencht, um das entstandene Isocyanat aus der Gasphase aus- 
zuwaschen. Nach dem destillativen Abtrennen von Phosgenresten aus 

20 der Quenchphase wurde die Probe gaschromatographisch analysiert. 
Die erreichte Methyl en-di (phenylisocyanat) -Ausbeute betrug ca. 
99,3 %. Die Phosgenkonzentration am Austritt aus dem Str5m\angs- 
rohr betrug ca. 33 mol/m^. Die Monochlorbenzolkonzentration am 
Austritt aus dem Stromungsrohr betrug ca. 38 mol/ m^. 
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Gasphasenphosgenierxong bei moderaten DrUcken 
Zus aznmen£ as sung 

5 

Die Erfindung betrif ft Verfahren zur Herstelliing von aromatischen 
Diisocyanaten durch Umsetzung von Phosgen iciit Diaminen in der 
Gasphase, wobei die Reaktion in einem Reaktionsraum bei moderaten 
Driicken durchgefiihrt wird, d.h., der Druck in diesem Reaktionsraim 
10 betrSgt mehr als 3 bar vmd weniger als 20 bar. 
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